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否 条 荣 属 二 车 化 合 物 的 高 效 液 相 色谱 分 析 
Rh ITA ss 


《中国 科学 院 昆 明 植 物 研究 所 ) 


WE 本文 报道 了 香 茶 荣 属 四 种 类 型 八 个 二 萌 化 合 物 的 HPLC 定性 分 析 ， 测 定 了 它们 
的 保留 时 间 蕊 ， 容 量 因子 必 '/ ， 分 离 系数 w, 分 离 度 Rs。 实 验 结果 表明 ， 此 法 对 香 茶 菜 属 植物 
的 有 效 成 份 分 析 及 其 二 项 化 合 物 系统 研究 提供 了 前 导 性 筛选 手段 。 方法 简便 、 微 量 、 快 速 。 
关键 词 FRR; CREAN, 高效 液 相 色 谱 ! 定性 分 析 


冬 凌 草 甲 素 等 二 蔬 化 合 物 是 从 展 形 科 香 茶 菜 属 (Rabdosic) 植物 中 分 离 到 的 一 系列 
具 抗 瘤 活性 的 成 份 ， 临 床 已 用 于 治疗 食道 癌 、 肝 癌 等 有 较 好 疗效 513。 为 了 对 香 茶 菜 属 
植物 中 有 效 成 份 的 分 析 、 二 茸 成 份 的 系统 研究 提供 前 导 性 筛选 手段 及 微量 快速 分 析 进 行 
初步 尝试 ， 本 研究 应 用 高 效 液 相 色 谱 法 (HPLC) 选择 了 分 属 四 个 类 型 的 八 个 二 划 化 合 
Vy CHEF LES. 1 ), 进行 了 不 同 流动 相 与 保留 时 间 关 系 和 对 其 分 离 度 影响 的 观察 ， 探 讨 了 
色谱 行为 与 固定 相 、 流 动 相 性 质 的 关系 ， 选 择 出 最 佳 分 离 条 件 并 作 了 验证 ， 表 明 此 法 简 
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Fige 1. The structures of eight compounds from Rabdosia diterpenoids 


. 1, 冬 凌 草 甲 素 ( oridonin ) 2.4 ËZ Æ ( ponicidin ) 


本 文 于 1985 年 8 月 15 日 收 到 。 
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3 . 卢 氏 冬 凌 草 甲 素 〈 ludongnin. A) 


4. 信 阳 冬 凌 草 甲 束 5. £1 c E CHE 
(xindongnin A) (lushanrubescensin A) 
R, 2R,-R.zR-H, | Rek =R= H, 
R, = 0 R= Ra = 0At 
Rie RN R,-R,-a—OAe, B—ll 
R= B—OH, «—H Res OUH 

6. IR AERA SER 7. kamcebakaurin 
( adenathin) R =R; =R, =R, = 0H 

8. kamebacetal— A | | R,-R,-R,-R,-H 


实验 部 份 


1. 仅 器 与 试剂 ”Shimadza LC 一 4A 型 高 效 液 相 色谱 仪 ，C-R3A 数 据 处 理 机 ，SPD- 

2AS 可 恋 波长 紫外 检测 器 ， 色 谱 柱 250 mm x 4.6 mm 不 锈 钢 柱 ， 固 定 相 zorbax ODS 
(Dupont) , SIL—1A 手动 进 样 器 ，10 ul 微量 注射 器 〈 上 海 医用 激光 仪器 三) 。 
标准 样品 ， 由 本 所 植 化 室 层 形 科 香 茶 菜 属 二 融化 合 物 研 究 组 提供 。 

9, 标准 样品 的 配制 ID , 冬 凌 草 甲 素 oridonin 3.90%; I Z ŽELEZ ponicidin 
3.26%; 下 .信阳 冬 凌 草 甲 素 xindongnin A 3.98%; N. 卢 氏 冬 凌 草 甲 系 ludongnin A 
3,9896; .重山 冬 沪 草 甲 素 lushanrubescensin A 3.88%; Wkamebacctal—A 3.35%; 
看 。 腺 花香 茶 薄 素 adenathin 4.0695; W. kamoebakauriu 4.0894 [jk BE BO ERE GG 
液 ， 准 确 吸 取 10 LI， 进 样 三 次 。 

5 .流动 相配 比 的 选择 ”室温 20?C， 流 速 0.58 ml/min, 改 恋 甲 醉 和 水 的 比例 ， 当 Me 
OH : H,O=65 : 35， 流 速 为 0.4 ml/min 时 ， 各 组 份 分 离 尚好 ， 但 分 析 时 间 较 长 ， PR 
留 时 间 较 长 的 组 份 其 谱 带 偏 宽 ， 峰 形 较 钝 ， 当 甲醇 : 水 =68 : 32， 流 速 为 0.58 ml/min 
时 ，22 分 钟 内 卢 氏 冬 凌 草 甲 素 与 冬 凌 草 乙 素 ， kamcbakaurin 1j 4 RRE REH EA, 
其 他 组 份 均 能 完全 分 离 。 

4. 测 定 结果 

( 1) 八 个 二 莫 组 份 的 色谱 图 〈 图 2〉 和 色谱 数据 表 ( 1 )。 
(2) AE rp dumme di 

ERARET, MRHIHPUDURBILICUU A URON RC—REUR C3 上 1 进行 分 析 ， 检 测 结果 见 图 

3 和 表 2 。 
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图 2 标准 样品 色谱 图 
Fig. 2. Standard sample chromatogram 
7 g l. solvent; 2. ludongnin A; 3. ponicidin; 
4. kamebakaurin; 5. oridonin; 6. xindongnin 


A; 7. adenathin; 8. lushanrubescensin A; 


; B A 9. kamebacetal —A, 


pocyepnepeepoeespeeepee E 
ü f 10 là 20 min 





表 1。 混合 标准 样品 色谱 数据 * 


Table 1.. Mixed standard sample chromatographic data 








FF Ji 样品 名 称 保留 时 间 峰 面积 KEX 
peak sample name ` retention time. area conc. ` K' a Rs 
no. | | (min) — l -~ (%) 

2 FERZEN Ş 5.926 2578 7.3572 0.46 1.46 2.81 


ludongnin A 


3 ZIRELA 6.318 | 3782. 10.7880 0.56 1.07 0.78 
ponicidin 

4 kamebakaurin 8.003 3960 11.2927 0.97 1.27 1.45 

5 — ABNRRE | /— 8.419 7089 20.2247 — 1.07 —— 1.08 0.63 
oridonin | | 

6 信和 闪 冬 凌 曹 甲 素 12.080 5197 14.8285 1.98 1543 3.14 

- xindongnin A 

7 WR dE IRE 13.412 4372 12.4739 2.51 T.i 1:03 
adenathin 

8 PILARE 14.795 | 4642 ' 12.2438 2.65 1.10 1.19 

Iushanrubescensin A 
9 kamebacetal —A 21.322 2648 7.5488 4.25 1.44 4.89 


* 保留 时 间 、 峰 面积 、 浓 度 均 为 进 样 三 次 平均 什 


讨 论 


1. 在 恒定 条 件 下 ， 选 择 合适 的 流动 
相 及 其 记 比 ， 用 保留 时 间 定 性 ， 可 作为 
判断 香 茶 菜 属 二 莫 化 合 物 是 否 存在 的 依 
据 。 此 法 微量 、 快 速 、 简 便 。 

2。 HPLC 分 离 分 析 的 各 个 因素 是 
相互 制约 的 。 本 实验 中 ， 当 流速 一 定 
时 ， 增 大 水 的 比例 ， 分 离 将 得 到 改善 ， 
但 谱 带 展 宽 ， 分 析 时 间 加 长 ， 柱 压 明 显 
增加 。 在 一 定 流动 相配 比 条 件 下 ， 加 大 
流速 ， 组 份 的 保留 时 间 相 应 缩短 ， 但 柱 


wies 





压 也 相应 加 大 。 
3. 用 HPLC 法 ， 在 已 知 标 样 的 基 
础 上 ， 可 以 对 化 学 分 离 过 程 中 间 产 物 进 0 图 3 总 二 项 色 谱 图 
行 监测 。 从 图 3 和 表 2 分 析 可 看 出 ， 总 Fig. 3. Total diterpenoids chromatogram 
—a4bBAHRERGXGBE. MAAA 1. ponicidin (R=6.383); 2. oridonin(tR ^ 8.552) 


甲 素 则 分 离 提纯 较 易 。 值 得 注意 的 是 ， mE 
为 延长 柱子 寿命 ， 要 求 提供 鉴定 的 未 知 样品 不 能 太 多 太 杂 。 


X2. 保留 时 间 比 较 
Table 2。 Retention time 























样品 名 称 tR (retention time) | RR 
sample nanie 标准 样品 混合 样 HIERA 标准 偏差 % 
standard mixed total standard conten 
sample sample diterpenoids deviation 
PKAEEEHUGE 5.967 5.926 —0.041 
. ]udongnin A 
ZRELE . 6.337 6.318 6.383 0.001 3.34 
ponicidin 
kamebakaurin 8.092 8.003 ^— —0.089 
A BE 8.415 | 8.419 8.552 0.004 49 
oridonin 
13 HACER HUGR 11.981 12.080 0.099 
xindongnin A 
腺 花香 茶 荣 素 13.526 13.412 —0.124 
adenathin u 
f A ERU 14.896 14.795 uS —0,101 
]ushanrubescensin A 


kamebacetal-A 21.672 21.322 一 0.350 
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THE ANALYSIS OF RABDOSIA DITERPENOIDS BY HPLC 


Ruan Dechun, Wang Dezu and Sun Handong 


(Kunming Institute of Botany, Academia S inica) 


Abstract tR, K', a, Rs of oridonin, ponicidin, ludongnin A, xindongnin 
A, lushanrubescensin A, adenathin, kamebakaurin and kamcbacetal-A from 
Rabdosia diterpenoids were determined by HPLC method, The analysis condi- 
tions are as follows : Shimadzu Instrument LC-4A, column zorbax ODS 250 
mm »x4.6 mm, mobile phase, methanol-water (68 : 32) ; flow rate, 0.58 ml/ 
min, pressure, 170 kg/cm?, detector, SPD-2AS wave, 254 nm, The results 
show that the method is quick and simple, 
Key words | Rabdosia; Diterpenoids; HPLC 


